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Verfahren und Vorrichtung zur Herstellung von weitgehend kugel- 
formigen, Kieselsaure enthaltenden Hydrogelen 



Gegenstand der vorl legend en Erfindung 1st ein Verfahren lind 
eine Vorrichtung zur Herstellung von weitgehend kugelf brmi gem 
kieselsaurehaltigen Hydrogel. 

Kieselsaurehaltige Hydrogele besitzen eine Vielzahl von An- 
wendungsmoglichkeiten und dienen z.B. insbesondere als Ausgangs- 
produkte fur die Herstellung von hochprozentigen bestandigen 
Kieselsaurehydrosolen oder werden durch Trocknung je nach ihrer 
Vorbehandlung in engporige oder weitporige Kieselgele liberge- 
fuhrt. So wird bekanntlich engporiges Kieselgel in stiickiger 
oder kugeliger Form zur technischen Trocknung von Gasen einge- 
setzt. Auflerdem werden grofie Mengen weitporigen Kieselgels fein- 
vermahlen als Lackmattierungamittel , als Antiblockmittel fiir 
Kunststoff-Folien, fiir Bierstabillsierung und fur viele andere 
Zwecke verwendet. V/eiterhin ist Kieselsaurehydrogel ein Einsatz- 
stoff fiir die Herstellung von Katalysatoren. 

Aufgrund der Vielzahl dieser AnwendungsmSglichkeiten besteht 
daher ein groBes Interesse, Kieselsaurehydrogel auf einfache 
WeiBe in einer leicht handhabbaren Form, z.B. als Kugeln, zu 
erzeugen, wobei es wegen der verschiedensten Anwendungsmoglich- 
keiten von Vorteil ist, wenn bei der Herstellung keine Verfahren 
benutzt werden, die eine Verunreinigung des Hydrogels zur Folge 
haben, 

Es ist bekannt (DBP 896 189), dafl man kugelf brmige Kieselsaure- 
hydrogele dadurch herstellen kann, dafi man aus einem kiesel- 
saurehaltigen Rohstoff , z.B. Waeserglas, durch Umsetzung mit 
einer Saure, z.B. Schwef elsaure, ein gelbildendes Kieselsaure- 
hydrosol herstellt und dieses in Form einzelner Tropfen durch 
ein mit Wasser und dem Hydrosol nicht mischbares gasf drmiges oder 
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fliissiges Medium, z.B. ein Mineralol, hindurchleitet . Die Hydro- 
soltropfen nehmen dabei eine mehr oder weniger kugelf Srmige Ge- 
etalt an und verbleiben so lange in der Olschicht, bis die Um- 
wand lung void Sol in das feste Hydrogel erfolgt ist. Die nach. dem 
aufgezeigten Verfahren hergestellten Hydrogellcugeln enthalten 
im allgemeinen nur ca. 10 Gew.# SiOp. Infolge ihrer aufwendigen 
Herstellung und der Mineralolverunreinigung werden sie fast aus- 
schliefllich zu Perlen fiir die Trocknung technischer Gase ver~ 
arbeitet. Sofern bei diesero Verfahren die Mischung in ein gas- 
fbrmiges Medium verspritzt wird, arbeitet man so, dafi man aus 
Wasserglas, Schwef elsaure und Aluminiumsulfat mitt els einer 
Miscadiise zunachst Hydrosoltropfchen mit einem Gehalt von ca. 
10 Gew.# Kieselsaure und Tonerde erzeugt, die in einem mit Luft 
geflillten Kessel gespritzt werden. Unter den angewandten Be- 
dingungen erfolgt die Umwandlung des Hydrosols zu Hydrogel inner- 
halb einer Sekunde, so dafi die&einen Hydrogeltropfchen in 
einer Wasserechicht am Boden des Kessels aufgefangen und weiter- 
verarbeitet werden konnen. 

Die bei dieser Arbeitsweise erf orderliche auflerst rasche Um- 
wandlung vom Hydrosol in das Hydrogel ist im Dauerbetrieb nur . 
sehr schwer zu verwirklichen, weil sich infolge der fiir ein 
solches Verfahren notwendigen Reaktionsbedingungen im Mischraum 
und am Dusenmund nach kurzer Zeit Verkrustungen bilden, die sich 
auch bei sehr kurzen Verweilzeiten und intensiver Durchmischung 
im Mischraum nicht verroeiden lassen. Eine stabile Fahrweise 
wird dadurch sehr erschwert bzw. fast unmb'glich gemacht. AuBer- 
dem ist es auf diese Weise nicht mo'glich, Uber einen lSngeren 
Zeitraum einwandfrei homogen gemischte Hydrogelkugeln zu er- 
halten, die sich bei entsprechender Nachbehandlung zu kugel- 
formigem, engporigem Kieselgel weiterverarbeiten lassen. Die 
Herstellung von kugelf ormigen Kieselsaurehydrogelen im gas- 
formigen Medium hat deshalb bisher noch keinen Eingang in die 
Technik gefunden. 

Be 1st daher verstandlich, dafi in der Technik bis heute in 
groflem Ausmafl Verfahren praktiziert werden, die ein nicht ver- 
unreinigtes Kieselsaurehydrogel mit bis zu 15 Gew.# Si0 2 lie- 
fern, allerdings in stlickiger Form. Bei dieser Arbeitsweise 
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lafit man das unbestandige Kieselsaurehydrosol zun&chst zum 
Hydrogel erstarren und zerkleinert anschlieflend das kompakte 
Hydrogel zu Gelbruch. Oftmals miissen dabei die eingesetzten 
Rohstoffe Wasserglas und SchwefelssLure und das gebildete Kiesel- 
saurehydrosol auf 5 bis 10°C gektthlt werden. Aufierdem sind die 
Vorrichtungenfur die ttberftthrung des Hydrogels in die Splitt- 
form recht kompliziert und aufwendig. 

Der vorliegenden Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, ein Yer- 
fahren zur Herstellung von weitgehend kugelfbrmigen kieselsaure- 
haltigen Hydrogelen aus durch Umsetzung alkalischer kiesel- 
saurehaltiger Rohstoffe mit sauren Lb'sungen erhaltenen Kiesel- 
saurehydrosolen zu schaffen, bei dem die Kieselsaurehydrosol e 
in einem gasf brmigem Medium in Tropfenform Ubergeftihrt und zu 
einem kugelf brmigem Hydrogel verfestigt werden, das gegebenen- 
falls nach einer anschlieflend en Alterung und/oder einem Basenaus- 
tausch gewaschen wird, wobei die Nachteile des bekannten Yer~ 
fahrens vermieden werden. 

Es wurde gefunden, dafi diese Aufgabe dadurch gelbst werden kann, 
daB man zwecks Bildung des Kieselsaurehydrosols zunachst die 
saure Losung am stromauf warts gelegenen Ende einer kontinuier- 
lich druchstromten Mischzone einfUhrt und den kieselsaurehalti- 
gen Rohatoff in stromabwar tiger Richtung verteilt der sauren 
Lb sung zuflihrt. 

Wesentliches Kennzeichen des erfindungsgemafien Yerfahrens ist 
es, daB die Komponenteafiir die Bildung des Kieselsaurehydrosol s 
nicht unmittelbar vor dem Yerspritzen zwecks OberfUhrung des 
Sols in die Tropfenform zusammentreffen, sondern dafi sie vorher 
eine Mischzone passieren. Ein welteres wesentliches Merkmal 
der erfindungsgemafien Arbeitsweiee besteht darin, dafi man am 
etromaufwartigen Ende der Mischzone zunachst die saure Lbsung 
einfUhrt und zu dieser sauren Lbsung auf ihrem Wege durch die 
Mischzone die jeweils erf orderliche Menge des kieselsaurehalti- 
gen Rohstoffes in Teilmengen an mehreren, in axialer Richtung 
verteilten Mischstellen graduell zuflihrt Oder aber auch die Zu- 
fiihrung liber die gesamte Mischzonenlange ohne ortliche Unter- 
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brechung erBtreckt. Dadurch wird die Schwef elsaure mit einem 
Teil des Wasserglases zunachst zu einem sauren Hydrosol umge- 
setzt, ortliche alkalische Reaktion wird vermieden und die 
Neutralisation des gut durchgemischten sauren Hydrosols wird 
zum stromabwartigen Ende der Mischzone hin allmahlich zu Ende 
gefiihrt, wobei es wesentlich ist, dafi keine RUckvermischung 
eintritt. 

Die beiden Komponentei werden vorzugsweise mit Drall in die Misch 
zone eingefiihrt, indem man die Komponenten tangential in die 
meist zylindrisch ausgebildete Mischzone einstrbmen la*Bt. Die 
Einstr'dmrichtungen konnen in alien Mischebenen gleich oder auch 
alternierend sein. Die alternierende EinfUhrung bringt wegen 
der hSheren Relativgeschwindigkeiten etwas besBere Durch- 
nischungen, hat aber unter Umstanden hohere Srtliche Verweil- 
zeiten zur Folge, verbunden mit der Gefahr von Riickmischungen 
und Verstopfungen bzw. Kruetenbildung. Urn diese Gefahren zu 
vermeiden twerden die Komponenten vorzugsweise mit Gleichdrall 
in die Mischzone eingefiihrt. 

Als kieselsaurehaltige Rohstoffe dienen insbesondere Natriuro- 
oder Kaliumwasserglaslb'sungen mit Konzentrationen von z.B. 10 
bis 20 Gew.# Si0 2 , die auch Feinanteile z.B. des erzeugten GelB 
gelbst oder suspend iert enthalten kbnnen. Als saure Losungen 
kommen verdilnnte Mineralsauren, insbesondere verdunnte Schwef el- 
saure in Konzentrationen von 20 bis zu 35 Gew.# in Betracht. Es 
ist ein weiterer Vorteil dee erf IndungsgemaBen Verfahrens, daJ3 
es hiernach moglich ist, die Reaktionskomponenten in Konzen- 
trationen nahe der oberen Grenze der genannten Bereiche einzu- 
setzen, so dafi man auf diese Weise homogene Hydrogele mit einem 
Gebalt von bis zu 18 Gew.# Si0 2 erzeugen kann, wenn man in der 
Mischzone Temperaturen von 45°C nicht Uberschreitet. Bei Kiihlung 
des eingesetzten Wasserglases und der Schwef elsaure auf z.B. ca. 
10°C ist es sogar moglich, glasklare Hydrogelkugeln mit einem 
Si0 2 -Gehalt von Uber 18 bis etwa 23 Gew.# herzustellen. Je nach 
dem Si0 2 -Gehalt des herzustellenden Hydrogels kbnnen daher 
Temperaturen von 5 bis 45° eingehalten werden. Bei niedrigen 
Konzentrationen der beiden Ausgangekomponenten w&hlt man zweck- 
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maBig hb'here Tempera turen innerhalb des angegebenen Bereichs. 

Die beiden Komponenten werden in solchem Verbal tnie zueinander 
in die Mischzone eingefiihrt, dafi das in der Mischzone gebildete 
Kieselsaurehydrosol einen pH-Wert von 5 bis 10, vorzugaweiae 
von 7 bis 9» erreicht. Innerhalb dieses Bereiches halt man 
zweckmaBig um so niedrigere pH-Werte ein, je hb'her die Konzen- 
tration der Komponenten und je hb'her die Temperatur ist. 

Das erf indungsgemafle Verfahren sei im folgenden anhand der 
Figur, in der eine fiir die Durchf lihrung des erfindungagemaflen 
Verfahrens geeignete Vorrichtung veranechaulicht ist, naher er- 
lautert . 

Das auCere, vorzugsweise zylindrische Gehauae 1 ist mit zwei 
auf seiner Lange versetzten Rohrzuleitungen 2 fiir die saure 
Lbeung und 3 fiir den kieselsaurehaltigen Rohstoff versehen. In 
die9em Gehauae ist vorzugsweise koaxial die Mischkammer 4 ange- 
ordnet. Diese ist auf ihrer stromauf warts gelegenen Stirnseite 
5 verschlossen und hat auf ihrem aufleren Umfang einen Bund 6, 
der den Raum zwlschen Gehause 1 und der AuBenwand der Mischkammer 
4 zwischen den beiden Rohrzuleitungen 2 und 3 in zwei Ringraume 
7 und 8 aufteilt und dicht voneinander trennt. Selbstverstand- 
lich ist es auch mbglich, die beiden Reaktionskomponenten der 
Mischkammer nicht ttber die beiden Ringraume, sondern direkt 
zuzufiihren. Aus der ersten Vorkammer 7 strbmt die saure Lb sung 
durch eine oder auch mehrere, vorzugsweise tangential ange- 
ordnete Bohrungen oder Kanale 9 in die Mischkammer 4 ein. Der 
kieselsaurehaltlge Rohstoff gelangt von der Vorkammer 8 durch 
langs der Mischkammer in mehreren Querschnittsebenen ebenfalls 
vorzugsweise tangential angeordnete Bohrungen oder Kanale 10 
in die Mischkammer 4. Anstelle der in mehreren Querschnitts- 
ebenen angeordneten Bohrungen 10 kann auch ein langs der Misch- 
kammer sich erstreckender tangent ialer Sohlitz fllr die Zufahrung 
des kieselsaurehaltigen Rohstoffes vorgesehen sein. Im Palle 
der Anordnung von einzelnen Bohrungen wlrd der kieselsaure- 
haltige Rohstoff graduell und im Palle der Anordnung eines 
Schlitzes langs der gesamten Mischzone ohne brtliche Unter- 
brechung kontinuierlich der eauren Lbsung beigemischt. 
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Eb ist im Prinzip moglich, unmittelbar Winter der letzten Zu- 
fiihrebene eine Diise anzuordnen, durch die das geblldete Hydro- 
sol zwecks Iropfenbildung in ein gasformiges Medium, das sich 
in dem Hydrosol nicht merklich lost, z.B. Luft, zu verspritzen. 
Bs hat sich jedoch als zweckmaSig erwiesen, das gebildete Hy- 
drosol vor seiner Verspritzung noch eine Nachmischzone ohne 
weitere Zufuhr des kieeelsaurehaltigen Rohstoffes passieren zu 
lassen. Urn dies zu erreichen, ist in der Mischkammer ein wei- 
teres Gehause, z.B. ein Kunstet off schlauch 11, eingelegt, der 
mit Durchtrittsb'ffnungen versehen ist, die genau mit den oben 
erwahnten Bohrungen Oder Kanalen 9 und 10 fluchten. Dieser 
Schlauch ragt aus der eigentlichen Mischzone noch urn etwa der 
Lange dieser Mischzone aus ihrem stromabwartigen Ende heraus. 
Dadurch wird eine sekundare Mischkammer 12 (Nachmischkammer) 
gebildet, in die kein kieselsaurehaltiger Rohstoff eingefiihrt 
wird. Durch die beschriebene Ausf Uhrungsf orm wird ein kanten- 
freier (Jbergang zwischen der eigentlichen Mischkammer 4 und 
der Nachmischkammer 12 geachaffen und somit die Entstehung von 
Verkrustungen am ttbergang wirksam verhindert. 

Als Diise bzw. Sprit zmundstiick zum Verspritzen des gebildeten 
Kieselsaurehydrosols in das gasformige Medium wird zweckmaBig 
ein z.B, flach, oval, nierenfdrmig oder ahnlich ausgebildetes 
Rohrstiick 13 auf das stromabwarts gelegene Ende des Schlauch - 
stiickes aufgeschoben, so dafi auch hier ein kantenfreier ttber- 
gang vorllegt. 

Weiterhin hat es sich als vorteilhaft erwiesen, dem als Nachmisch- 
kammer dienenden Teil des Schlauches an einer oder roehreren 
Stellen einen flachen StromungBquerschnitt zu erteilen, um die 
Geschwindigkeltsumfangskomponenten zugunsten der Axialkompo- 
nenten zu reduzieren. 

Die Vorrichtung kann den jeweiligen Gegebenheiten wie z.B. 
Menge, Konzentration und Temperatur der Ausgangsstof f e , ange- 
paflt und auf diese Weise z.B. durch Dimensionierung der Misch- 
kammer durch die Anordnung, Zahl, Form und Grbfie der Offnungen 
fur die Zuflihrung der Reaktionskomponenten optimiert werden. 
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Die Mischkammer soli vorteilhaft ein Verhaltnis von Lange zu 
Durchmesser von 5 bis 20 aufweisen. Die Lange der Mischkammer 
betragt in der Regel etwa 50 bis 200mm. 

Die Nachmischkammer, die zweckmaBig den gleichen Durchmesser 
wie die eigentllche Mischkammer aufweist, wird vorteilhaft so 
dimensioniert, dafi Verweilzeitea von 0,01 bis 0,1 Sekunden ein- 
gehalten werden konnen. In Anbetracht der durchzusetzenden 
Mengen der Reaktionskomponenten bedeutet dies, daS die Lange 
der Nachmischkammer, d.h. der Hammer in der kein kieselsaure- 
haltlger Rohstoff zugefuhrt wird, etwa 100 bis 300 mm betragen 
kann. 

Yon au3schlaggebender Bedeutung fur ein gutes Funktionieren 
der Vorrichtung ist,daB innerhalb der Mischkammem und an ihren 
Ubergangen keine Kanten vorliegen, die Anlafl zur Ausbildung von 
Verkrustungen geben kbnnen. 

Das nach dem erfindungsgemaflen Verfahren erhaltene kugelf ormige 
Kleselsaurehydrogel kann ohne weitere Behandlung in all den 
Fallen weiterverarbeitet werden, bei denen es nicht auf die 
Erhaltung der Kugelf orm ankommt. So konnen diese kugelf brmigen 
Kieselsaurehydrogele nach den iiblichen Method en zu Kieselsaure- 
eolen oder zu weitporigem Kieselgel weiterverarbeitet werden. 

Will man dagegen die Hydrogelkugeln zu engporigem, z.B. als 
Trockenmittel geeignetem Kieselsauregel unter Erhaltung der 
Kugelform weiterverarbeiten, so miissen die Hydrogelkugeln in 
an sich bekannter Weise einer Gelalterung und einem Basenaus- 
tausch vor der Trocknung unterworfen werden. 

Dabei hat eich uberraechenderweiBe herausgestellt , daS man bei 
der Alterung der nach dem erfindungsgemaflen Verfahren herge- 
stellten Hydrogelkugeln nicht auf die Einhaltung der liblicher- 
weiBe notwendigen tiefen Temperaturen von z.B. 5°C angewfesen 
ist, urn bei der anschlieflenden Trocknung kugelf ormiges eng- 
pcriges Kieselsauregel mit hoher Festigkeit und guten Trocknungs- 
eigenschaften zu erhalten. Die Alterung kann vorteilhaft auch 
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bei hoheren Temperaturen z.B. von 15 bis 30°C vorgenommen werden, 
wobei eine Alterungsdauer in diesem lemperaturbereich von 5 
bis 120 Minuten, vorzugsweise 5 bis 20 Minuten ausreicht. An- 
schlie fiend an die Alterung wird eine Sauerung vorgenommen, d.h. 
das Hydrogel wird mit einer sauren Losung, z.B. einer verdtinnten 
Mineralsaure, die auch ealzhaltig sein kann, wie z.B. Schwefel- 
saure oder Salpetersaure , behandelt. Die Sauren haben vorteil- 
haft eine Konzentration von mindestens 0,8 Gew.#, Nach oben ist 
der lonzentration keine Grenze gesetzt, £doch wird man aus 
wirtschaftlichen Grand en Konzentrationen unter 25 Gew.# bevor- 
zugen. Die SeLuerungsdauer betragt vorteilaaft 0,5 bis 3 Stunden. 
Anschllefiend an die Sauerung wird das Hydrogel in an sich be- 
kannter Weise, z.B. mit Bcnwach sauren Wasser ausgewascnen und 
dann bei Temperaturen von 100° bis 130°C getrocknet. 

Die geacnilderte Arbeitsweise zur Herstellung von kugelf b'rmigem, 
engporigem Kieselgel fur die tecbnische GaBtrocknung ist im 
Vergleich zu den bisher bekannt gewordenen Methoden wesentlich 
einfacher. So ergibt die Verkttrzung der Alterungszeit eine be~ 
achtliche Verkleinerung dee betreffenden Anlageteils. Die sonst 
Ublichen Aufwendungen fdr eine Kllhlung des Hydrogels wahrend 
des Alterung3prozesses kbnnen entf alien, AuBerdem betragt die 
fur die Saurebehandlung notwendige Zeit nur 0,5 bis 3 Stunden, 
wogegen bei den in der Literatur beschriebenen Basenaustausch- 
prozessen Behandlungszeiten von mehr als 10 Stunden nicbt selten 
sind. Schliefllich laBt sich naca den Verfahren der vorliegenden 
Erfindung ein mit einer relativ starken Saure behandeltes Hydro- 
gel anBchlleflend schneller Balzfrei auswaschen. 

Beispiel 1 

Es wird eine in der Figur dargestellte Mischdlise mit folgenden 
Daten benutzt: Der Durchmesser der zylindrischen, aus einem 
Kunststoffschlauch gebildeten Mischkammer betragt 14 mm, die 
Mischraumlange (einschieBlich Naehmischstrecke) 350 mm. Nahe der 
stirneeitig verschlossenen Eintrittsseite der Mischkammer iet 
eine tangentiale Einlaufbohrung von 4 mm Durchmesser fur die 
Schwefelsaure angebracht. Es schlieseen sich vier weitere 
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Bohrungen mit ebenfalls 4 am Durchmesser und gleicher Einlauf- 
richtung fur das Wasserglas an, wobei der AbBtand der Bohrungen 
voneinander, in Langsrichtung der Mischkammer gemessen, 30 mm 
betragt. FUr die primare Mischzone ist demnach das Verbal tnis 
von Lange zu Durchmesser etwa gleich 10, Pur die sich an- 
schlieBende sekundare Mischzone liegt dieses Verbal tnis bei 15. 
Als Spritzmundstiick wird ein flachgedrlicktes, leicbt nieren- 
formig ausgebildetes Rohrstiick Uber das Austrittsende des Kunet- 
stoff schlauches geschoben. 

Beecbickt wird diese Mischvorrichtung mit 325 l/b 33 gewichts- 
prozentiger Scbwef elsaure von 20 C mit einem Betriebsdruck von 
ca. 2 atii sowie 1100 l/h Wasserglas (hergestellt aus techni- 
achem Wasserglas mit 27 Gew.# SiO^ und 8 Sew. 56 NagO durcb Ver- 
diinnung mit Wasser) mit einem Litergewicht von 1,20 kg/1 und 
einer Temperatur von ebenfalls 20°C mit einem Druck von eben- 
falls ca. 2 atii. In der mit dem Kunststof f sehlauch ausgeklei- 
deten Mischkammer wird durcb f ortscbreitende Neutralisation 
ein unbestandiges Hydrosol mit einem pH zwiscben 7 und 8 ge- 
bildet, das bis zur vollstandigen Homogenisierung noch etwa 
0,1 Sekunden in der Nachmischzone verbleibt, bevor es durcb 
ein Dusenmund stuck als f acherf brmiger Pliissigkeitsstrahl in die 
Atoo3phare gespritzt wird. Der Strabl zerteilt eich wabrend des 
Fluges durcb die Luft in einzelne Tropfen, die infolge der Ober- 
flachenspannung weitgebend in eine kugelige Porm Ubergeben und 
die nocb wabrend ibres Pluges innerbalb ca. einer Sekunde zu 
Hydrogelkugeln erstarren. Me Kugeln baben eine glatte Ober- 
flache, aind glasklar, entbalten etwa 17 Gew.# SiOg und haben 
folgende Komverteilung: 



Selbatverstandlicb kann die Komverteilung durch Verwendung 
anderer DUsenmundstiicke beliebig variiert werden. 



>8 mm 
6 - 8 mm 
4 - 6 mm 

<4 mm 



10 Gew.# 
45 Gew.# 
34 Gew.# 

11 Gew.# 
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Die Hydrogellcugeln werden in einem Waschturm aufgefangen, der 
nahezu vollstandig mit Hydrogellcugeln angeflillt ist, und in 
dem die Kugeln sofort ohne Alterung mit ca. 50°C warmem, 
ammoniakalisch gestelltem Wasser in einem kontinuierllch ver- 
laufenden GegenstromproZefl salzfrei gewaschen werden. 

Die gewaschenen Hydrogellcugeln werden bei 200 bis 300°C ge- 
trocknet und anschlieBend gemahlen. Das erhaltene pulverfbrmige 
weitporige Kieselsauregel hat eine spezifische Oberflache von 
300 bis 350 m 2 /g, ein spezifisches Porenvolumen von 0,8 bis 
1,0 on?/g und kann Je nach Mahlf einheit fiir die verschiedensten 
Anwendungen eingesetzt werden. 

Beispiel 2 

In der im Beispiel 1 beschriebenen Miech.dU.se werden nach dem 
erfindungsgemaBen Verfahren aus 32 gewichtsprozentiger Schwef el 
saure und Wasserglas der Dichte 1,18 Hydrogellcugeln nit 15 % 
SiOg erzeugt, die in neutralem Wasser von 20°C aufgefangen wer- 
den und dort 5 bis 10 Minuten zwecks Alterung verbleiben. An- 
schlieflend wird das kugelf ormige Hydrogel durch Siebung in eine 
Kornfraktion zwischen 6 und 8 mm sowie in tfber- und Unterkorn 
getrennt. Wahrend der tfber- und Unterkorn gemaB Beispiel 1 zu 
pulverfBrniigem, weitporigem Kieselgel weiterverarbeitet wird, 
wird die Nutzkornfraktion eine Stunde lang mlt 5 gewichtspro- 
zentiger Schwefelsaure von Raumtemperatur gesauert und an- 
schlieBend roit schwach schwefelsaurem Wasser von pH 2 bei Raum- 
temperatur salzfrei gewaschen. Nach einer 10- bis 12-stiindigen 
Trocknung bei 100° bis 130°C in einer Wasserdampfatmosphare und 
einer nachf olgenden Aktivierung bei 250°C erhSLlt man ein hartes 
zu liber 90 Gew.# aus unversehrten, ganzen Kugeln bestehendes 
Kieselgel mit f olgenden Eigenschaf ten: 

spezifische Oberflache 805 m /g 

spezifisches Porenvolumen 0,42 cm^/g 

SehUttgewicht 810 g/l 

GlUhverlust (bei 900°C) 6,0 $ 

Kornung 94 # zwischen 3 und 4 am 
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Die isotherme Gleichgewichtsbeladung X bei 25°C betragt bei 
einer relativen luf tfeucate *f von 

X : 20 + 40 i 60 ?6 80 £ 

f = 13,9 * 25,8 # 34,6 j6 38,1 
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Fatentansprltche 

1. Verfahren zur Herstellung von weitgehend kugelf brmigen, Kiesel- 
saure enthaltenden Hydrogelen aus durch Umsetzung alkalischer, 
kieselsaurehaltiger Rohstoffe mit sauren Losungen erhaltenen 
Kieselsaurehydrosolen durch VerBpritzen deB Kieselsaurehydrosols 
in Tropfenform in ein gaef brmiges Medium und Verfestigung des 
tropfenformigen Hydrosols wahrend dee freien Falles zu einem 
kugelf brmigen Kieselsaurehydrogel, gegehenenfalls durch an- 
BchlieBende Alterung, und/oder Basenaustausch und/oder Waschen 
des kugelf ormi gen Kieselsaurehydrogels, dadurch gekennzeich.net, 
daS man zwecks Bildung des KieselsSurehydrosols zunSchst die saure 
Losung an stromauf warts gelegenen Ende einer kontinuierlich 
durchstrbmten Mischzone einfiihrt und den kieselsSurehaltigen 
Rohstoff in stromabwartiger Richtung verteilt der sauren Losung 
zuf Uhrt . 

2. Yerfahren nach. Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet « daB man 
die saure Losung und/oder den kieselsaurehaltigen Rohstoff 
tangential in die Mischzone einftthrt. 

3. Verfahren nach Anspriichen 1 und 2, dadurch gekennzeichnet , daB 
man bei tangential er Einfiihrung der sauren 16 sung und des kie- 
selsaurehaltigen RohstoffeB beide Komponente im Gleichdrall zu- 
einander einfuhrt. 

4. Verfahren nach AnsprUchen 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet . daB nan 
das kugelf ormige Kieseleaurehydrogel 5 bis 120 Minuten lang in 
wasBriger L8eung bei Temperaturen von 15 bis 30°C altert, das 
gealterte Hydrogel 30 bis 180 Minuten lang mit einer sauren 
Lbsung behandelt und dann in an sich bekannter Weise ausw&scht. 

5. Vorriehtung zur DurchfUhrung des Verfahrens nach AnsprUchen 

1 bie 3, gekennzeichnet durch eine vorzugsweise durch ein zylin- 
drisches Rohr gebildete Mischkammer mit auf ihrer LSnge versetzten 
Einlaufoffnungen fUr die saure Lboung und den kieselsaurehaltigen 
Rohstoff, die an ihrem Btromaufw&rtigen Ende stimeeitig ver- 
echlossen ist und deren stromabwartiges Ende in einem DUsen- 
mundBtUck endet. 
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6. Vorrichtung nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet . dafi die 
Einlauf Sffnungen in die Mischkammer tangential angeordnet sind. 

7. Vorrichtung nach An3prlichen 5 und 6, dadurch gekennzeichnet , dafl 
die Mischkammer mit einem KunstBtoff echlauch ausgekleidet 1st, 
der genau mit den Einlauf off nungen in die Mischkammer fluchtende 
Durchtritte aufweist und der in stromabwartiger Richtung aus der 
Mischkammer herausragt, beyor er in daB Dlisenmundstllck tibergeht, 

8. Torrichtung nach AnsprUchen 5 bis 7, gekennzeichnet durch 

urn das zylindrische Rohr angeordnete und durch einen Bund dicht 
Toneinander abgetrennte Ringraume, die ait je einer Zufiihrungs- 
leitung fur die saure Lb sung und den kieselsaurehaltlgen Ron- 
stof f ▼ersehen Bind . 

9. Torrichtung nach Anspriichen 5 bis 8, dadurch gekennzeichnet, 
daQ die Einlauf Bffnung fur den kieselsaurehaltigen Rohstoff 
ein in langsrichtung der Mischkammer verlauf ender, tangential 
einmiindender Schlitz ist. 



Bad is che Anilin- & Soda-Fabrik 
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